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(57) Abstract 

Water- red ispersible powdered compositions including a powder of at least one water-insoluble film-forming polymer prepared from 
at least one ethylenically unsaturated monomer, at least one non-ionic surfactant selected from polyoxyalkylene derivatives, and at least one 
water-soluble compound selected from polyelectrolytes belonging to the weak polyacid family, are disclosed. 

(57) Abrege' 

La pnSsente invention a pour objet des compositions pulv6rulentes redispersables dans Teau comprenant: une poudre d'au moins un 
polymere filmogene insoluble dans l'eau et prtfpant a partir d'au moins un monomere a insaturation e"thyl6nique; au moins un tensio-actif 
non ionique choisi parmi les d£riv6s polyoxya!kyl£n6s; au moins un compose" hydrosobuble choisi parmi les polyelectrolytes appartenant a 
la famille des polyacides faibles. 
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COMPOSITION PULVERULENTE REDISPERSABLE DANS L EAU DE POLYMERES FILMOGENES 



5 

La presente invention a pour objet des poudres redispersables dans I'eau de 
polymeres filmog6nes pr6par6s & partir de monomdres a insaturation 6thyi6nique, leur 
proc6de de preparation et ieur utilisation. 

10 On connait dej& des poudres redispersables obtenues par pulverisation et 

sechage de dispersions de polymeres filmog6nes acryliques, et surtout de dispersions 

de polymeres d'esters vinyliques. 

Les polymeres filmogenes prepares a partir de monomeres a insaturation 

ethylenique sont utilises freauemment comme adjuvants aans ies compositions de liants 
15 mineraux hydrauliques pour en am6liorer la mise en oeuvre et les propri6tes apres 

durcissement telles que l adhesion sur divers substrats. I 6tanch6it6, la soupiesse, les 

proprietes mecaniques. 

Les poudres redispersables presentent lavantage par rapport aux dispersions 

aqueuses de pouvoir §tre premelang6es avec le ciment sous forme de compositions 
20 pulverulentes pr&tes a l emploi utilisables par exemple pour ia fabrication de mortiers et 

batons destines a fetre accroch6s sur des materiaux de construction, ou pour la 

fabrication de mortiers-colles ou pour la realisation d'enduits de protection et de 

decoration £ Tint6rieur ou a Iext6rieur des b&timents. 

Pour parvenir a obtenir des poudres ne s agglomerant pas au cours du stockage 
25 sous I'effet de la pression et de la temperature et convenablement redispersables dans 

I'eau, on a coutume de leur adjoindre des quantites reiativement importantes de 

substances inertes et de colloides protecteurs. 

Ainsi, il a dej& 6te propose d'ajouter aux dispersions, avant pulverisation, des 

produits de condensation m6lamine-formaId6hyde-sulfonate (US-A-3784648) ou 
30 naphtalene-formald6hyde-sulfonate (DE-A-31 43070) et/ou des copolymdres 

vinyl pyrrolidone-ac6tate de vinyl (EP-078449). 

Le brevet frangais FR-A-2 245 723 vise une preparation sech6e par congelation, 

stable et dispersabie dans I'eau contenant une poudre d un latex de polym6re et un 

agent dispersant hydrosolubie qui est un saccharide. 

35 

Le but de la presente invention est de proposer une nouvelle composition 
pulverulente redispersable totalement ou presque totaJement dans I'eau, qui sort & base 
d un polymere filmogene prepare d partir de monom6res a insaturation 6thyl6nique. 
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Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre redispersable 
du type ci-dessus qui soit stable au stockage sans agglomeration. 

Un autre but de la presente invention est de proposer un proc6d6 de preparation 
des poudres de type ci-dessus & partir de latex de polymdre filmogene. 
5 Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre redispersable 

du type ci-dessus qui, sous forme de poudre ou apres 6ventuelle redispersion dans 
I'eau sous forme de pseudo latex, soit utilisabie dans tous les domaines d'application 
des latex pour r6aliser des revfetement (notamment peintures, composition de couchage 
du papier) ou des compositions adh6sives (notamment adh6sifs sensibtes d la pression, 
10 colles carretage). 

Un autre but de la presente invention est de proposer une poudre redispersable 
du type ci-dessus (ou le pseudo-iatex en d6coulant) plus particulierement en vue de son 
utilisation comme additifs k des Hants hydrauliques du type mortiers ou batons. 

Ces buts et d'autres sont atteints par la presente invention qui concerne en effet 
15 une composition pulverulente redispersable dans I'eau comprenant : 

- une poudre d'au moins un polymere filmogene insoluble dans I'eau et prepare & 
partir d'au moins un monomdre e insaturation ethyienrque, 

- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les d6riv6s polyoxya!kyl6n6s, 

- au moins un compose hydrosoluble choisi parmi les poly6lectrolytes appartenant 
20 £ la famille des polyacides faibles. 

^invention a de mftme pour objet un proc6de de preparation de telles 
compositions consistant & : i 

- eliminer I'eau d'un emulsion aqueuse constitute dudit polymere filmogene 
insoluble dans re&u 'prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 

25 moins un tensio-actif non ionique, au moins un compose hydrosoluble et 6ventuellement 
au moins un tensio-actif suppl6mentaire ou un agent anti-mottant. 

- et pulveriser le r6sidu sec en une poudre de granulomere d6sir6e. 

Les compositions selon ('invention presente nt lavantage de se redisperser 
spontanement dans I'eau, pour donner a nouveau une emulsion pr6sentant une 
30 granulomere voisine de celle de ('emulsion initiate. 

D'autres avantages et caract6ristiques de invention apparaitront plus clairement £ 
la lecture de la description et des exemples qui vont suivre. 

L'invention concerne tout d'abord une composition pulv6rulente redispersable 
35 dans I'eau comprenant : 

- une poudre d'au moins un polymere filmogene insoluble dans I'eau et prepare & 
partir dau moins un monom6re £ insaturation ethyienique, 

- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives potyoxyaJkyien6s, 
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- au moins un compost hydrosoluble choisi parmi les poiy6lectrolytes appartenant 
& la famille des potyacides faibles. 

Les polym6res filmogdne insolubles dans I'eau sont pr6par6s & parti r de 
monom6res £ insaturation 6thyl6nique, notamment de type vinylique et/ou acrylate. 
5 Les polymdres filmog6nes insolubles dans I'eau sont de preference des 

homopolymdres vinylique ou acrylate, ou des copolym£res ac6tate de vinyle, 
styr6ne/butadi6ne t styr6ne/acrylate t acrylate et styr£ne/butadi6ne/acrytate. 

Les polym6res filmog^nes ont de preference une temperature de transition 
vitreuse comprise entre environ -20°C et +50°C, de preference entre 0°C et 40°C. Ces 

10 polym6res peuvent 6tre pr6par6s de mani6re connue en soi par polymerisation en 
emulsion de monomeres k insaturation ethyienique & I'aide d'amorceurs de 
polymerisation et en presence d'agents 6mulsifiants et/ou dispersants usuels. La teneur 
en polymere dans Temulsion se situe g6neraiement entre 30 et 70% en poids, plus 
sp6cifiquernent entre 35 et 65% en poids. 

15 A titre de monom6res, on peut citer les esters vmyhques et plus particulierement 

Tacetate de vinyle ; les acrylates et methacrylates d'alkyle dont le groupe alkyle contient 
de 1 £ 1 0 atomes de carbone par exemple les acrylates et methacrylates de methyle, 
ethyle, n-butyle, 2-ethylhexyle ; les monomeres vinylaromatiques en particulier le 
styrene. Ces monomeres peuvent 6tre copoiymerises entre eux ou avec d'autres 

20 monomeres e insaturation ethyienique. 

A titre d'exemples non iimitatifs de monomeres copolym6risables avec Iac6tate de 
vinyle et/ou les esters acryliques et/ou le styrene on peut citer ('ethylene et les oiefines 
comme l'isobut6ne ; les esters vinyliques d'acides monocarboxyliques satur6s, ramifies 
Ob non, ayant de 1 A 12 atomes de carbone, comme le propionate, ie "versatate" 

25 (marque depos6e pour les esters d'acides ramifies en C9-C n ), le pivalate, le laurate de 
vinyle ; les esters d'acides insatur6s mono- ou di-carboxyiiques poss6dant 3 £ 6 atomes 
de carbone avec les alcanols poss6dant 1 a 10 atomes de carbone, comme les 
maieates, fumarates de m6thyle, d'ethyle, de butyle. d'ethylhexyle ; les monomeres 
vinylaromatiques tels que les m6thylstyrenes, les vinyttoluenes ; les haiog6nures de 

30 vinyle tels que le chlorure de vinyle, le chlorure de vinylidene, les diolefines 
particulierement le butadiene* 

La polymerisation en Emulsion des monomeres est mise en oeuvre en presence 
d un emulsifiant et d'un initiateur de polymerisation. 

Les monomeres mis en oeuvre peuvent etre introduits en melange ou separ6ment 

35 et simultan6ment dans le milieu reactionnel, soil avant le d6but de la polymerisation en 
une seule fois, soit au cours de la polymerisation par fractions successives ou en 
continu. 
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En tant qu'agent 6mulsifiant, on met en oeuvre g6n6ralement les agents 
anioniques classiques repr6sent6s notamment par les sels d'acides gras, les 
alkylsulfates, les alkylsulfonates. les aJkytarylsulfates, les alkylarylsulfonates, les 
arylsulfates, les arylsulfonates, les sulfosuccinates, les alkylphosphates de m6taux 
5 alcalins, les sels de Tacide abi6tique hydrog6n6s ou non. lis sont employes <k raison de 
0.01 & 5% en poids par rapport au poids total des monomdres. 

L'initiateur de polymerisation en emulsion, qui est hydrosoluble, est repr6sent6 
plus particulierement par les hydroperoxydes tels que I'eau oxyg6n6e, I'hydroperoxyde 
de cum6ne ( I'hydroperoxyde de diisopropylbenzene, I'hydroperoxyde de paramenthane, 

10 et par les persulfates tels que le persulfate de sodium, le persulfate de potassium, le 
persulfate d'ammonium, II est employe en quantites comprises entre 0,05 et 2% en 
poids par rapport au total des monomeres. Ces initiateurs sont eventuellement assoctes 
£ un reducteur, tel que le bisulfite ou le formaldehydesulfoxylate de sodium, tes 
poly6thyleneamines, les sucres : dextrose, saccharose, les sels m6talliques. Les 

15 quantites de reducteur utilises vanent de 0 A 3% en pcxds par rapport au poids total des 
monomeres. 

La temperature de reaction, fonction de linrtiateur mis en oeuvre, est 
g6neralement comprise entre 0 et 100°C f et de preference, entre 30 et 70°C. 

On peut utiliser un agent de transfer! dans des proportions allant de 0 A 3% en 
20 poids par rapport au(x) monomere(s), g6n6ralement choisi parmi les mercaptans tels 
que le N-dodecyimercaptan, le tertiododecylmercaptan ; le cyclohex6ne ; les 
hydrocarbures halogenes tels que le chloroforme, le bromoforme, le tetrachlorure de 
carbone. II permet de r6gler la proportion de polymere grefte et la longueu: Jes chaines 
moleculaires greff6es. II est ajcuie au milieu reactionnei soit avant la polymerisation, soit 
25 en cours de polymerisation. 

Selon un mode pr6f6r6 de 1'invention, le polymere filmogene de la composition 
selon 1'invention pr6sente une surface faiblement carboxylee et done un taux d'acidite 
de surface faible. 

Ainsi. il presente de preference un taux d'acidite de surface d*au plus 100 
microequivalent de fonction -COOH par gramme de polymere, de preference d'au plus 
50 microequivalent de fonction -COOH par gramme de polymere. 



30 



Les compositions pulv6rulentes selon Invention comprennent en outre au moins 
un tensio-actif non ionique choisi parmi les derives polyoxyalkyl6n6s. 
35 Plus particulierement, on peut citer : 

- les alcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les triglycerides 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyi6s 

- les acides gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
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- les esters de sorbitan ethoxyles ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses 6thoxyl6es ou 6thoxy-propoxyl6es 

- les <Ji(ph6nyl-1 ethyl) phenols ethoxyles ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les tri(ph6nyM ethyl) ph6nols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 
5 - les alkyls phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

Le nombre de motifs oxy6thyl6ne (OE) et/ou oxypropylene (OP) de ces tensio- 
actifs non ioniques varie habituellement de 2 & 100 selon la HLB (balance 
hydrophilie/lipophilie) souhait6e. Plus particuli6rement, le nombre de motifs OE et/ou OP 
se situe entre 2 et 50. De preference, le nombre de motifs OE et/ou OP est compris 
10 entre 10 et 50. 

Les aJcools gras 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl£s comprennent g6n6ralement de 6 
& 22 atomes de carbone, les motifs OE et OP 6tant exclus de ces nombres. De 
preference, ces motifs sont des motifs ethoxyles. 

Les triglycerides ethoxyles ou ethoxy-propoxyles peuvent 6tre des triglycerides 
15 d'origine vegetate ou animale (tels que le saindoux, le suif, I'huiie darachide, I'huiie de 
beurre, I'huiie de graine de coton, I'huiie de lin, I'huiie d'olive, I'huiie de poisson, I'huiie de 
palme t I'huiie de p6pin de raisin, I'huiie de soja, I'huiie de ricin, I'huiie de colza, I'huiie de 
coprah, I'huiie de noix de coco) et sont de preference 6thoxyi6s. 

Les acides gras ethoxyles ou ethoxy-propoxyles sont des esters d'acide gras (tels 
20 que par exemple I'acide oieique, I'acide st6arique), et sont de preference 6thoxyl6s. 

Les esters de sorbitan ethoxyles ou 6thoxy-propoxyi6s sont des esters du sorbitol 
cyclis6s d'acide gras comprenant de 10 & 20 atomes de carbone comme I'acide 
laurique, I'acide stearique ou I'acide oieique, et sont de preference 6thoxyl£s. 

Le terme triglyceride 6thoxyl6 vise dans la pr6sente invention, aussi bien les 
25 produits obtenus par jHhoxylation d'un triglyceride par loxyde d'6thytene que ceux 
obtenus par transesterification d'un triglyceride par un poly6thyl6neglycol. 

De mfeme, le terme acide gras §thoxyl6 indue aussi bien les produits obtenus pas 
ethoxylation d'un acide gras par I'oxyde d*6thyl6ne que ceux obtenus par 
transesterification d'un acide gras par un poly6thy*eneglycol. 
30 Les amines grasses ethoxyles ou ethoxy-propoxyles ont generalement de 10 k 22 

atomes de carbone, les motifs OE et OP etant exclus de ces nombres, et sont de 
preference ethoxyles. 

Les alkylph6nols ethoxyles ou ethoxy-propoxyie sont generaJement 1 ou 2 
groupes aikyles, Iin6aires ou ramifies, ayant 4 & 12 atomes de carbone. A litre 
35 d exemple on peut citer notamment les groupes octyles, nonyles ou dodecyles. 

A litre d'exemples de tensio-actifs non ioniques du groupe des alkylph6nols ethoxy 
ou 6thoxy-propoxyies, des di(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s et des tri(ph6nyl-1 ethyl) 
phenols ethoxy ou 6thoxy-propoxyl6s, on peut citer notamment le di(ph6nyl-1 
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6thyl)ph6nol 6thoxy!6 avec 5 motifs OE, le di(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 10 
motifs OE, le tri(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 16 motifs OE, le tri(ph6nyl-1 
6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 20 motifs OE, le tri(ph6nyM 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 25 
motifs OE, le tri(ph6nyl-1 6thyl)ph6nol 6thoxyl6 avec 40 motifs OE, les tri(ph6nyt-1 
5 6thyl)ph6nols 6thoxy-propoxyl6s avec 25 motifs OE + OP, le nonylph6nol 6thoxyl6 avec 
2 motifs OE, le nonylph£nol 6thoxyl6 avec 4 motifs OE, le nonylphdnol 6thoxyl6 avec 6 
motifs OE. le nonylph6nol 6thoxyI6 avec 9 motifs OE, les nonylph6nols 6thoxy- 
propoxyl6s avec 25 motifs OE + OP, les nonylph6nols 6thoxy-propoxyi6s avec 30 motifs 
OE + OP, les nonylph6nols 6thoxy-propoxyl6s avec 40 motifs OE + OP, les 
10 nonylph6nols 6thoxy-propoxyles avec 55 motifs OE + OP, les nonylph6nols 6thoxy- 
propoxyles avec 80 motifs OE + OP. 

Les compositions pulverulentes selon I'invention comprennent en outre au moins 
un compos6 hydrosolubie choisi parmi les poly6lectrolytes appartenant & la famille des 
1 5 polyacides faibles. 

Par poiyacide faible, on entend des polyacides presentant un pKa compris entre 3 

et 6. 

Plus particulierement, ce compos6 est un solide. 

Selon un mode de realisation particulier de I'invention, ce compose hydrosolubie 
20 est choisi parmi les polyelectrolytes de nature organique issus de la polymerisation de 
monomeres qui ont la formuie g6n6rale suivante : 



\ / 

25 : c : C 

/ \ 
R 2 R3 



formuie dans laquelle R jf identiques ou differents represented H, CH3, CO2H, 
30 (CH2) n C0 2 H avec n = 0 £ 4. 

A titre d'exemples non iimitatifs, on peut citer les acides acrylique, m6tacryiique, 
maleique, fumarique, itaconique, crotonique. 

Conviennent egalement & I'invention, les copolymers obtenus & partir des 
monomeres r6pondant £ la formuie g6n6rale pr6c6dente et ceux obtenus & I'aide de ces 
35 monomeres et d'autres monomeres, en particulier les d6riv6s vinyliques comma les 
alcoois vinyliques et les vinyl amides telle que la vinylpyrrolidinone. On peut 6galement 
citer les copolymers obtenus a partir tf alkyle vinyl ether et d'acide maleique ainsi que 
ceux obtenus & partir de vinyl styr6ne et d'acide maleique qui sont notamment d6crits 
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dans i'encyclop6die KIRK-OTHMER intitul6 "ENCYCLOPEDIA OF CHEMICAL 
TECHNOLOGY" - Volume 18-3 6me 6dition - Wiley interscience publication * 1982. 

Conviennent 6galement k Tinvention les potymdres peptidiques d6riv6s de la 
polycondensation dacides amines, notamment de Tacide aspartique et glutamique ou 
5 des precurseurs des diaminodiacides. Ces polymdres peuvent fitre aussi bien des 
homopolymdres d6riv6s de Tacide aspartique ou glutamique que des copolymdres 
d6riv6s de Tacide aspartique et de Tacide glutamique en proportions quelconques, ou 
des copolym&res d6riv6s de Tacide aspartique et / ou glutamique et daminoacides 
aut res. Parmi les aminoacides copolym6risables t on peut citer ia glycine, Talanine, la 
10 leucine, Tisoleucine, la phenyl alanine, la m6thionine, I'histidine, la proline, la lysine, la 
serine, la threonine, la cysteine, ... 

Les poly6lectrolytes pr6f6r6s pr6sentent un degr6 de polymerisation faible. 

La masse moleculaire en poids des polyelectroiytes est plus particufierement 
inferieure & 20000 g/mole. De preference, eile est comprise entre 1000 et 5000 g/mole. 
15 Bien entendu, il est tout & fait envisageabte d'utihser ces differents types de 

composes hydrosolubles en combinaison. 



Les compositions pulv6rulentes de la presente invention peuvent corrtenir en outre 
un tensio-actif supplementaire ionique. 

20 Les tensio-actifs supplementaires ioniques peuvent plus particuli§rement 6tre des 

agents tensio-actifs amphoteres, les aikyl-b6taines, les alkyldim6thylb6talnes, les 
alkylamidopropylb6taines ( les alkylamido-propyidim6thylb6talnes, les alkyltrim6thyi~ 
sutfob6taInes, les derives rfimldazriline tels que les alkyiamphoac6tatos, 
alkylamphodiac6tates, alkylampho-propionates, alkyl-amphodipropionates, les 

25 alkylsultaines ou les aikyiamidopropyl-iv/droxysultaines, les produits de condensation 
d'acides gras et d'hydrolysats de prot6ines| les d6rives amphoteres des aJkylpolyamines 
comme TAmphionic XL® commercialise par Rhone- Poulenc, Ampholac 7T/X® et 
Ampholac 7C/X® commercialisms par Berol Nobel. 

Les compositions selon Tinvention peuvent en outre comprendre au moins un 

30 agent tensio-actif supplementaire anionique. Ainsi on peut utiliser des sels 
hydrosolubles d'alkylsulfates, d'alkylethersulfates, les alkylis6thionates et les 
aikyltaurates ou leurs sels, les alkylcarboxylates, les alkylsulfosuccinates ou les 
alkylsuccinamates. les alkylsarcosinates, les derives alkyles dhydrolysats de prolines, 
les acy Aspartates , les phosphates esters d'alkyle et/ou dalkyl^ther et/ou 

35 d'alkylaryl6ther. 

Le cation est en g6n6ral un m6tal alcalin ou alcalino-terreux, tels que le sodium, le 
potassium, le lithium, le magn6sium, ou un groupement ammonium NR 4 + avec R, 
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identiques ou diff6rents t repr6sentant un radical alkyle substitud ou non par un atome 
d'oxygdne ou d'azote. 

II est possible d'ajouter & la composition pulv6rulente selon Tinvention, tout additif 
classique selon le domaine dapplication desdites compositions. 
5 Dans les compositions pulv6rulentes selon I'invention, la teneur en poudre de 

polym6re filmog6ne est comprise, de mantere avantageuse. entre 40 et 90 parties en 
poids dans la composition pulv6rulente. Selon un mode de realisation particulier de 
I'invention, la teneur en poudre de polym£re filmog6ne est d'au moins 70 parties en 
poids. 

10 La quantity de tensio-actif non ionique varie en general entre 0 f 2 et 30 parties en 

poids dans la composition pulverulente. De preference, cette teneur est comprise entre 
1 et 20 parties en poids, encore plus pr6ferentiellement entre 2 et 10 parties 

La quantity de compose hydrosolubie varie en general entre 7 et 50 parties en 
poids dans la composition pulverulente. Selon une varianie particuliere, cette quantity 
1 5 est comprise entre 8 et 25 parties en poids. 

Le rapport pond6raI des concentrations entre le tensio-actif non ionique et le 
compose hydrosolubie, est compris en general entre 30 / 70 et 10 / 90. 

Dans le cas ou la composition pulverulente de Tinvention comprend au moins un 
tensio-actif supplemental, le rapport ponderal des concentrations entre le tensio-actif 
20 non ionique et le ou les tensio-actifs supplementaires, est compris en general entre 5 et 
10. 

La composition selon i'invention peut comprendre en outre au moins une charge 
mineraie presentant une granulomere inf6rieure & 10 jjm environ, de preference 
inferieure £ 3 pm. 

25 Comme charge min6rale, on recommande d'utiiiser une charge choisie notamment 

parmi ie carbonate de calcium, le kaolin, le sulfate de baryum, Toxyde de titane, le talc, 
Talumine hydrat6e, la bentonite et le sullfoaluminate de cateium (blanc satin), la silice. 

La presence de ces charges min6rales favorise la preparation de la poudre et sa 
stabilite au stockage en evitant I'aggregation de la poudre, c est-a-dire son mottage. 

30 On peut ajouter cette charge min6rale directement d la composition pulv6rulente 

ou elle peut 6tre issue du proc6d6 de preparation de la composition. La quantit6 de 
charge min6rale peut 6tre comprise entre 0,5 et 60, de preference de 10 et 20 parties 
en poids. pour 100 parties de poudre de polymere filmog6ne insoluble dans I'eau. 

Les compositions pulv6rulentes obtenues sont stables au stockage ; elles peuvent 

35 6tre aisement redispers6es dans I'eau sous forme de pseudo-latex et utilis6es 
directement sous forme de poudre ou sous forme de pseudo-latex dans tous les 
domaines d application connus des latex. 
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Le proc6d6 de preparation de la composition pulv6rulente va maintenant 6tre 
d6crit. 

Comme indiqu6 pr6c6demment ( le proc6d6 consiste £ : 

- 6liminer t'eau dune emulsion aqueuse constitute d'un polymere filmog6ne 
5 insoluble dans I'eau prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au 

moins un tensio-actif non ionique, au moins un compose hydrosoluble et 6ventuellement 
au moins un tensio-actif suppl6mentaire ou un agent anti-mottant, 

- et ei pulveriser le r6sidu sec en une poudre de granulomere d6sir6e. 

Bien evidemment, dans le cas ou des additifs ciassiques sont utilises, on peut les 
10 ajouter lors de la formation de (Emulsion . 

On part d'une emulsion aqueuse de la poudre de polymere filmog6ne insoluble 
dans I'eau obtenue par polymerisation en emulsion telle que definie prec6demment. Ce 
type d'emulsion est communement appeiee latex. 

On ajoute & cette emulsion aqueuse les autres composants de la composition 
15 pulverulente : tensio-actif non ionique, compose hydrosoluble, eventueilement fe tensio- 
actif supplemental et/ou I'agent anti-mottant. Les teneurs respectives des divers 
constituants sont choisies de telle sorte que les compositions pulv6rulentes s6ch6es 
presentent la composition d6finie auparavant. De preference, on part d'une emulsion 
presentant un extrait sec (polymere filmog6ne + tensio-actif non ionique + compose 
20 hydrosoluble + tensio-actif suppiementaire + agent anti-mottant) compris entre 10 et 70 
% en poids, encore plus preferentiellement entre 40 et 60 %. 

Ueau de cette emulsion est ensuite eiiminee et le produit obtenu pulverise pour 
obtenir une poudre. Les etapes d*6limination de I'eau de remulsion de latex et 
d'obtention d'une poudre peuvent etre s6par6es ou concdcn^antes. Ainsi, on peut utiliser 
25 un proc6de de congelation, suivie d'une 6tape de sublimation, ou de iyophilisation. de 
s6chage ou de s6chage par atomisation (pulverisation - sechage). 

Le s6chage par atomisation est le proc6de pr6f6re car il permet d'obtenir 
directement la poudre & la granulomere desiree sans passer n6cessairement par 
retape de broyage. La granulom6trie de la poudre est generalement inferieure & 500 
30 pm. 

Le sechage par atomisation peut s'effectuer de maniere habituelle dans tout 
appareil connu tel que par exemple une tour d'atomisation associant une pulverisation 
reaiisee par une buse ou une turbine avec un courant de gaz chaud. 

La temperature d'entree du gaz chaud (en general de I'air), en tete de colonne, est 
35 de preference comprise entre 100 et 115°C et la temperature de sortie est de 
preference comprise entre 55 et 65°C. 

La charge min6rale peut etre ajoutee £ remulsion aqueuse de polymere de depart. 
Tout ou parte de la charge minerale peut egalement etre introduite lors de retape de 
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pulverisation dans le proc6<36 de s6chage par atomisation. II est possible enfin d'aj outer 
la charge min6rale directement & la composition pulv6rulente finale. 

Dans la plupart des cas, les compositions pulv6rulentes selon I'invention sont 
totaJement redispersables dans I'eau & temperature ambiante par simple agitation. Par 
5 totalement redispersables, on entend une poudre conforme d I'invention qui aprds 
addition d'une quantity adaptee d'eau permet d'obtenir un pseudo-latex dont la 
granulom6trie des particules est sensiblement identique d la granulomere des 
particules de latex pr6sentes dans remulsion de depart. 

10 Uinvention conceme egalement le pseudo-latex obtenu par redispersion dans 

I'eau d'une composition pulv6rulente telle que definie pr6c6demment. 

Enfin, I'invention concerne Tutilisation des compositions pulv6rulentes decrites ci- 
dessus dans Tindustrie du bStiment comme additifs aux melanges de liants mineraux 

15 hydrauliques pour la realisation d'enduits de protection et de decoration, des mortiers- 
colles et des ciments-colles destines & la pose de carrelages et de revfitements de sols. 
Elles s'averent particuli6rement bien adapt6es & la preparation de produits en poudre 
prdts & I'emploi & base de ciment ainsi que de pl&tre. 

Les compositions pulv6rulentes de I'invention ou les pseudo-latex en d6rivant sont 

20 utilisables en outre dans tous les autres domaines duplication des latex, plus 
particulidrement dans le domaine des adh6sifs, du couchage du papier et des peintures. 
Les compositions pulv6rulentes selon I'invention peuvent comporter en outre les additifs 
usuels, en particulier des biocides, des microbiostats, des bacteriostatiques, et des anti- 
mousses silicones et organiques. 

25 

Les exemples suivants illustrent I'invention sans toutefois en limiter ia port6e. 
EXEMPLES 
30 Exemple 1 

Dans un m6langeur, on prepare ('emulsion suivante : 



Composition % en ooids 

35 latex styrene/butadiene (*) 80 

nonyl ph6nol 6thoxyl6 avec 10 motifs OE (**) 1 ,2 

acide polyacrylique (** )(Mw = 2000) 8,8 

eau 10 
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(*) le latex styrdne/butadidne pr6sente un extrart sec de 50 % en poids. II est 
obtenu par polym6risation en 6mulsion d'un m6lange pond6ral de 58 % de styr6ne et 42 
% de butadiene. La granulom6trie moyenne des particules de polymdre mesur6e d 
5 Taide d'un granulomere BROOKHAVEN® est de 0,12 pm. Sa surface est faiblement 
carboxyl6e : il pr6sente une charge de surface 6gale & 30 micro6quivalents de fonction - 
COOH / g de polymdre. 

(**) Le nonyl ph6nol 6thoxyl§ est commercia!is6 par Rh6ne-Poulenc sous le nom 
1 0 de Soprophor® BC1 0. 

(***) L'acide polyacrylique est commercialise par ta soci6t6 Aldrich. 

1 kg de cette Emulsion est atomis6 dans les conditions standards d'une colonne 
d'atomisation type NIRO® (115°C en entree et 60°C en sortie). L'6mulsion est 
15 coatomis6e en presence dune dispersion de kaolin de telles sorte que la quantite de 
kaolin dans le produit final est de 12 % en poids. Le produit final se presente sous la 
forme d'une poudre coulable form6e de particules plutot spheriques pr6sentant les 
caracteristiques suivantes : 

-la taille des particules est comprise entre 10 et 100 pm, 
20 - I'extrait sec de la poudre est de 99 %. 

- la composition en poids de la poudre s6che est la suivante ; 



latex styr6ne/butadidne 70 % 

nonyl ph6nol 6thoxyl6 2 % 

acide polyacrylique 1 5 % 

25 kaolin 12% 

eau 1 % 



Le produit atomi$6 se redisperse de mantere spontanee dans I'eau & temperature 
ambiante. La taille moyenne des particules de I'emulsion obtenue, mesur6e & Taide d'un 
30 granulomdtre BROOKHAVEN®, est de 0,13 pm. 

EXEMPLE 2 

Dans un m6langeur, on prepare I'emulsion suivante : 



35 Composition % en poids 

latex styrdne/butadidne 80 

nonyl phenol 6thoxyl6 avec 30 motifs OE (*) 1 ,2 

acide polyacrylique (Mw = 2000) 8,8 
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eau 10 

(*) Le nonyl ph6nol 6thoxyl6 est commercialise par Rhftne-Poulenc. 
Les autres constituants sont les mdmes que dans I'exemple 1 . 

5 

Ce m6lange est atomis6 £ Taide d*un dispositif BUCHI® avec une temperature 
d*entr6e de 1 10°C et une temperature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue aprds atomisation pr6sente une dispersion spontan6e dans 
I'eau. Le pseudo-latex obtenu pr6sente une granulomere identique a celle du latex de 
1 0 depart. 

EXEMPLE 3 

Dans un meiangeur, on prepare Temulston suivante ; 

15 

Composition % en poids 

latex styrene/butadi6ne 80 

nonyl phenol 6thoxyle avec 10 motifs OE 1 2 

acide polyacrylique (*) (Mw = 5000) 1 7,6 

20 eau 1.2 

(*) L'acide polyacrylique est commercialism par la society Aldrich et est en solution 
k 50 % poids dans de Teau. 

Les autres constituants sont les m&mes que dans I'exemple 1. 

25 

Ce melange est atomis6 & Taide d'un dispositif BUCHI® avec une ten,p6rature 
dentr6e de 1 10°C et une temperature de sortie de 70°C. 

La poudre obtenue apr£s atomisation presente une dispersion spontan£e dans 
I'eau. Le pseudo-latex obtenu presente une granulomere identique a celle du latex de 
30 depart. 

EXEMPLE 4 

Dans un meiangeur, on prepare la composition suivante : 

35 Composition % en ooids 

latex styr6ne/butadi6ne 80 

nonyl phenol 6thoxyI6 avec 10 motifs OE 1 ,2 

acide polyitaconique (* )(Mw « 2000) 8,8 
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eau 10 



(*) L'acide polyitaconique est commercialis6 par la soci6t6 Rh6ne-Poulenc. 
Les autres constituants sont les mSmes que dans I'exemple 1 . 

5 

Ce m6lange est atomis6 de la mftme manure que dans I'exemple 1. On obtient 
une poudre qui se redisperse spontangment dans Teau. Le pseudo-latex obtenu 
pr6sente une granulom6trie moyenne 6quivalente A celle du latex de depart. 



10 
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R EVENDIC ATIONS 



1. Composition pulv6rulente redispersable dans I'eau caracteris^e en ce qu'elle 
5 comprend : 

- une poudre d'au moins un polymdre filmog6ne insoluble dans I'eau et pr6par6 d 
partir d'au moins un monomdre d insaturation 6thyl6nique, 



10 a la f amille des polyacides f aibles. 

2. Composition pulv6rulente selon la revendication precedente caracterisee en ce que le 
polymere filmog6ne insoluble dans I'eau est choisi parmi les homopolym^res vinylique 
ou acrylate, ou les copolyrrteres ac6tate de vinyle, styrene/butadiene, styrene/acrylate, 

1 5 acrylate et styrene/butadiene/acrylate. 

3. Composition pulverulente selon Tune queiconque des revendications 1 ou 2 t 
caract6nsee en ce que le polymere fitmogene insoluble dans I'eau presente un taux 
d'acidite de surface d'au plus 100 micro6quivalents de fonction -COOH par gramme de 

20 polym6re. 

4. Composition pulverulente selon Tune queiconque des revendications 1 d 3, 
caracterisee en ce que le tensio-actif non ionique est choisi parmi : 

- les alcools gras 6thoxyles ou 6thoxy-propoxyl6s 
25 - les triglycerides ethoxyles ou 6thoxy-propoxyl6s 



- les alkyls phenols 6thoxyl6s ou ethoxy-propoxyles 

5. Composition pulverulente selon Tune queiconque des revendications 1 & 4, 
caracterisee en ce que le compost hydrosoluble est choisi parmi les poly6lectrolytes de 
35 nature organique issus de la polymerisation de monomdres qui ont la formule g6n6rale 
suivante : 



- au moins un tensio-actif non ionique choisi parmi les d6riv£s polyoxyalkyl6n6s, 

- au moins un compost hydrosoluble choisi parmi les poly6lectrolytes appartenant 



30 



- les acides gras ethoxyles ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les esters de sorbitan 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyl6s 

- les amines grasses 6thoxyl6es ou ethoxy-propoxylees 

- les di(ph6nyl-1 ethyl) phenols 6thoxyl6s ou ethoxy-propoxyles 

- les tri(ph6nyl-t ethyl) phenols 6thoxyl6s ou 6thoxy-propoxyles 
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avec R i( identiques ou difterents, repr6sentant H ou CH3 ou CO2H ou (CH2)n CO2H 
avec n = 0 & 4. 

6. Composition pulverulente selon ia revendication pr6c6dente, caract£ris£e en ce que 
les polyelectrolytes pr6sentent une masse moleculaire en poids inferieure a 
20000 g/moie. 

7. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications pr£cedentes, 
caracterisee en ce qu'ils peuvent comprendre en outre au moins un tensio-actif 
supplemental ionique. 

8. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caracterisee en ce que la teneur en poudre de polymere fitmogene est comprise entre 
40 k 90 parties en poids dans la composition pulverulente. 

9. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caracterisee en ca que la quantite de tensio-actif non ionique varie entre 1 et 20 parties 
en poids dans la composition pulverulente. 

10. Composition pulverulente seton Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caracterisee en ce que la quantity de compost hydrosoluble varie entre 7 et 50 parties 
en poids dans la composition pulverulente. 

11. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications 7 & 10, 
caracterisee en ce que le rapport pond6ral des concentrations entre le tensio-actif non 
ionique et le ou les tensio-actifs suppl6mentaires est compris entre 5 et 10. 

12. Composition pulverulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes. 
caracterisee en ce que le rapport pond6raJ des concentrations entre le tensio-actif non 
ionique et le compost hydrosoluble est compris entre 30 / 70 et 1 0 / 90. 
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13. Composition pulv6rulente selon Tune quelconque des revendications pr6c6dentes, 
caract6ris6e en ce qu'elle comprend en outre une charge min6rale en poudre de 
granulomere inferieure k 10 pm, de preference inferieure k 3 pm. 

5 14. Proc6d6 de preparation de la composition pulv6rulente telle que d6finie k Tune 
quelconque des revendications 1 & 13, caract6ris6 en ce que : 

• on eiimine I'eau d'une Emulsion aqueuse constitute d un polymere filmogdne insoluble 
dans I'eau prepare par polymerisation en emulsion aqueuse et comportant au morns un 
tensio-actif non ionique, au moins un compose hydrosoluble et 6ventuellement au moins 
10 un tensio-actif suppiementaire ou un agent anti-mottant, 

- et on pulverise le r6sidu sec en une poudre de granulomere desir6e. 

15. Proc6d6 selon la revendication pr6c6dente, caractense en ce que remufsion 
aqueuse presente un extrait sec compris entre 30 et 70 % en poids. 



16. Proc6de selon Tune quelconque des revendications 14 ou 15, caract6ris6 en ce que 
le procede choisi est le procede par sechage/pulverisation. 

17. Proc6de selon la revendication pr6c6dente t caracterise en ce que tout ou partie de 
20 la charge min6rale est ajoutee k l'6tape de pulverisation. 

18. Pseudo-latex obtenu par redispersion dans I'eau de la composition pulverulente telle 
que detinie k Tune quelconque des revendications 1 & 1 3. 

25 19. Utilisation des pseudo-latex definis k la revendication 18 et des compositions 
pulverulentes telles que definies aux revendications 1 & 13, comme additifs k des Hants 
hydrauliques, des adh6sifs, des compositions de couchage du papier et des peintures. 
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